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Doscripti n 

La presents Invention a pour objet un precede de purification de rhufle d'olive. 
Le precede de I'invention permet d'obtenir k partir d'une huile d'olive vierg xtra de premiere pression 
5 une hufle d'olive purine utilisable en nutrition enteral© ou parentdrale. 

L'huile obtenue est une huile d'olive de tr&s falble acidite libre, non oxyd£e et exempte des pigments res- 
ponsables de la coloration. 

L'huile obtenue a des qualit&s nutritionnelles superieures k l'huile d'olive vierge telle que dgcrite dans la 
Pharmacop6e Europ6enne 2e Edition partie 11.10. 
10 La purification d'huiles a dej& et6 d6crite dans la litterature, par exemple dans Ie brevet frangais 891271 
et dans le brevet britannlque 642751. 

L'huile obtenue selon le proc6d£ de 1'invention peut etre utiiis6e dans des Emulsions que Ton peut admi- 
nister par voie enterale ou parenteral, par exemple dans la fabrication des Emulsions d£crites par la Deman- 
deresse dans ses brevets firangais 87.10407 et 87,10405. 
15 Le precede de I'invention consiste k purifier une huile d'olive repondant k la definition de ia Pharmacopee 
Europeenne en trois stapes : 

— Neutralisation par une solution aqueuse satur£e de carbonate alcalin (disodlque ou dipotassique) Equi- 
valent k deux & 10 fois le poids d'acide oieique calcuie apr£s dosage, pr6f6rentiellement 2 £ 3 fois. 

Cette operation est r6alis6e sous atmosphere inerte k une temperature comprise en 20 et 8Q°C, pr£feren- 
20 tiellement 40 k 50°C, sous agitation. 

Aprfcs d6cantation et separation de la phase aqueuse, l'huile est lav6e k Ceau distiliee jusqu'e neutrality 
complete. 

— Decoloration : apres s6chage, on ajoute k l'huile neutralisee, maintenue sous azote k une temperature 
comprise entre 20 et 80°C (preferentiellement 50 k 60°C) t de 1 k 10% en poids de terre d6colorante (pr6fe- 

25 rentiellement 5 k 8%), pendant 30 k 40 minutes, sous agitation lente (100 k 500 r.p.min). 

— Desodorisation dans le cas od cette operation s'avere n6cessaire. Cette operation est realisee k basse 
temperature : £ 190°C sous un vide pousse (1.333 x 10~ 1 Pa (10- 3 Torr} environ). 

L'exempie suivant flJustre I'invention : on neutralise ('huile d'olive repondant k fa definition de la Pharma- 
copee Europeenne k 45°C par une solution aqueuse saturee de carbonate disodique equivalent k 2,5 fois le 
30 poids d'acide oieique. Puis, apr£s decantation et separation de la phase aqueuse, on lave l'huile & I'eau distiliee 
2 fois. On la s^che. On la decolore par addition de 6% en poids de terre decolorante pendant 35 mn k 60°C 
sous azote. On ia d6sodorise pendant 60 mn, k 1 80°C, k la vapeur, sous un vide de 1.333 x 10" 1 Pa (lO-^Torr). 

Dans le tableau I sont presentees les caracteristiques comparatives de deux huiies d'olive, 1'une repondant 
k ia definition de la Pharmacopee Europeenne, I'autre pur'rfiee selon le proc6d6 de i'invention de l'exempie. 
35 L'huile d'olive obtenue selon le proc6d6 de I'invention est caracterisee par une ires faible acidite libre, un 
tres faible indice de peroxyde et une absence quasi totaie de pigments (carotenoTdes xanthophytles et chloro- 
phyfles). 
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Huile d f olive 
PH. Eur op. 
2e Edition 
II. 10 


Huile d' olive 
purifie 
selon precede 
de 1' invention 


densite 


0,910 - 0,916 


0,910 - 0,916 


ads or banc e U.V. 
E % 232 nm 

75 270 nm 


> 8 


< 3 


Indice d'acide 


S 2,0 


£ 0,2 


20 

inaice ae peroxyae 


S 15,0 


< 1,0 


Composition en 
25 triglycerides 
et sterols 


identique 


HUoUI JJa.llu.fc; via 

30 

a 382 nm 
460 nm 
485 nm 
35 660 nm 


Absence 

de norme 
i» 

ii 


S 0,80 

< 0,02 

< 0,02 

< 0,02 



40 

Revindications 

1 . Proc6d6 de purification de J'huile d'oiive, procede caracterise en ce que Ton purifie une huile d'oiive telle 
45 que definie d la Pharmacopee Europ6enne, c'est-S-dire une huile grasse obtenue £ partir des drupes mures 

d'OIea europaea L, par pressio n & froid ou par tout autre moyen m6canique approprie de la manure suivante : 
on neutralise I'huile de depart par une solution aqueuse satur6e de carbonate alcalin, la solution etant en quan- 
tity Equivalents & deux d dix fols le poids d'acide ol&que calcule apres dosage, sous atmosphere inerte, k une 
temperature comprise entre 20 et 80°C, sous agitation, puis, apres decantation et separation de la phase 
so aqueuse, on lave I'huile Jusqu'S neutrality complete, puis, on decolore I'huile apres I'avoir s6ch6e & I'aide de 
terre d6colorante, sous atmosphere inerte, & une temperature comprise entre 20 et 80°C. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise par le fait que Ton desodorise I'huile obtenue & basse tem- 
perature. 

3. Precede selon la revendtcation 1 ou la rev ndication 2, caracterise par le fait que Ton utilise le carbonate 
55 disodique. 

4. Procede selon Tune quelconqu des rev ndications 1 S3, caract6ris6 par (e fait qu F n utilise une solu- 
tion aqueus saturee de carbonate disodique en une quantite equivalente k deux £ trois fols le poids d'acide 
oieique. 
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5. Procede selon Tune quelconque des revendications 164, caracterise par le fait que Ton utilise une solu- 
tion saturee de carbonate disodiqu en une quantity 6qufvalente d deux fob et demie fe pofds cTacide oteique. 

6. Huile d'olive pure obtenu selon le procSde decrit dans Cune quelconque des revendications 16 5. 

7. Emulsion d'huile d' live pure obtenu s I nl proc6d6 decrit dans I'une quelconque des revendicati ns 
5 1 & 5, desttnee & ('alimentation enterale ou parenterale. 

8. Emulsion pour I'alimentation enterale ou parenterale, caracterisee par le fait qu'elle contient, parmi ses 
constituants, de I'huile d'olive purifi6e selon le procecte decrit dans Tune quelconque des revendications 1 & } 

5. : 

10 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zurReinigung von Olivenol, dadurch gekennzeichnet, dafc man ein Olivenol gema&der Defini- 
tion des Europaischen Arzneibuches, d.h. ein fettes 6l ( das aus den rerfen Fruchten von Oiea europaea L durch 

15 Kaltpressen oder auf andere geeignete mechanische Weise gewonnen wurde, auf folgende Art reinigt : 

man neutralisiert das Ausgangsol mit einer gesattigten wasserigen AIkalicarbonatI5sung, deren Menge der 
zwei- bis zehnfachen Gewichtsmenge der nach der Analyse berechneten Clsdure aquivatent ist, unter fnertat- 
mosphare bei einer Temperatur zwischen 20 und 80°C unter Ruhren, wSschtdann nach dem Dekantieren und 
der Abtrennung der wasserigen Phase das 6l bis zur vollstandigen Neutralist und entfarbt das fil, nachdem 

20 es getrocknet wurde, mit Bleicherde unter InertatmosphSre bei einer Temperatur zwischen 20 und 80°C. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft man das erhaltene Ol bei tiefer Temperatur 
desodoriert 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daS man Dinatriumcarbonat verwendet 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da& man eine gesStfigte wSs- 
25 serige Dinatriumcarbonatlosung In einer dem zwei- bis dreifachen 6ls§uregewicht fiquivalenten Menge ver- 
wendet. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da& man eine gesattigte Dina- 
triumcarbonatlosung in einer dem zweieinhalbfachen Olsauregewicht aquivalenten Menge verwendet 

6. Reines Olivenol, gewonnen nach dem in einem der Anspruche 1 bis 5 beschriebenen Verfahren. 

30 7. Emulsion von reinem Olivenol, das nach dem in einem der Anspruche 1 bis 5 beschriebenen Verfahren 
gewonnen wurde, zum Zwecke der enteralen oder parenteralen Ernahrung. 

8. Emulsion fur die enterale oder parenteraie Emahrung, dadurch gekennzeichnet, dad sie ais Bestandteil 
Olivenol enthalt, das nach dem in einem der Anspruche 1 bis 5 beschriebenen Verfahren gereinigt wurde. 

35 

Claims 

1 . Process for purifying olive oil, which process is characterised in that an olive oil as defined in the Euro- 
pean Pharmacopoeia, that is to say a fatty oil obtained from the ripe drupes of Oiea europaea L by cold pressing 

40 or by any other suitable mechanical means, is purified In the following manner : 

the starting oO is neutralised with a saturated aqueous solution of an alkali metal carbonate, the solution being 
in an amount equivalent to two to ten times the weight of oleic acid calculated after assay, under an inert atmos- 
phere, at a temperature of between 20 and 80°C, with stirring, then, after settling and separation of the aqueous 
phase, the oil is washed until completely neutral, and the oil is then decolorised after being dried using bleaching 

45 earth, under an inert atmosphere, at a temperature of between 20 and 80°C. 

2. Process according to Claim 1 . characterised in that the oil obtained is deodorised at low temperature. 

3. Process according to Claim 1 or Claim 2, characterised In that disodium carbonate is used. 

4. Process according to any one of Claims 1 to 3, characterised in that a saturated aqueous solution of 
disodium carbonate is used in an amount equivalent to two to three times the weight of oleic add. 

so 5. Process according to any one of Claims 1 to 4, characterised in that a saturated solution of disodium 

carbonate is used in an amount equivalent to two and a half times the weight of oleic acid. s 

6. Pure olive on obtained according to the process described in any one of Claims 1 to 5. -, 

7. Emulsion f pure olive oil obtained according to the process described in any one of Claims 1 to 5, inten- 
ded for enteral or parenteral feeding. 

55 8. Emulsion for enteral or parenteral feeding, characterised in that it contains, among its constituents, olive 
oil purified according to the process described in any one of Claims 1 to 5. 



4 



JEuropalsches Pat ntamt 
European Patent Offic 



0 Numero de publication: 



Office europ6en des brevets 



0 304 354 

A1 



® 



DEMANDE DE BREVET EUROPEEN 



Numero de depot: 88401868.0 
Dateded6pdt: 20.07,88 



Int. CI. 4 : C 11 B 3/00 

A 61 K 31/23 



@ Prlorit6 : 23.07.87 FR 8710404 

@ Date de publication de la de man d e : 
22.02.89 Bulletin 89/08 

@ Etats contractants deslgn6s : 

AT BE CH DE FR GB IT LI LU NL SE 



® Demandeur: SYNTHELABO 
58 rue de la Glacfere 
F-75013 Paris (FR) 

@ Inventeur: Meiin, Christian 
1, Square des Ecrlvalns 
F-91370Verrferes!eBulsson (FR) 

@ Mandataire: Thouret-Lemaitre, Elisabeth etal 

Service Brevets - SYNTHELABO 58, rue de la Glaciere 
F-75621 Paris Cedex 13 (FR) 



@ Procede de purification de I'huile d'olive. 

(g) Procede de purification de I'huiie d'olive, procede caracte- 
rise en ce que Ton purifie une huiie d'olive, par exemple une 
huile d'olive telle que dfcfinie & la Pharmacopee Europeenne de 
la maniere sulvante 

- on neutralise I'huile de depart par une solution aqueuse 
saturee de carbonate alcaiin, la solution etant en quant it e 
equivatente a deux a dix fois Je poids d'acide olelque calcuio 
apres dosage, puis, apres decantation et separation de la phase 
aqueuse, on lave I'huile jusqu'a neutrality complete, puis, on 
decolore I'huile apres I'avoir sechee a I'aide de terre decolo- 
rante, sous atmosphere inerte. 
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Description 

PROCEDE DE PURIFICATION DE L'HUILE D'OLIVE SYNTHELABO 

La pr6sente invention a pour objet un proc6d6 de purification de I'huil d'oliv . 
Le procede de I'invention permet d'obtenir a partir d'une huile d'olive vierge extra de premiere presslon une 
5 huile d'olive purifiee utilisabl en nutrition ent6rale ou parenterals 

L'huile obtenue est une huile d'olive de tres faible acidite llbre, non oxyd6e et exempte des pigments 
responsables de la coloration. 

L'huile obtenue a des qualites nutritionnelles sup6rieures a l'huile d'olive vierge telle que d6crite dans la 
Pharmacopee Europeenne 2e edition partie 11.10. 
w L'huile obtenue selon le proc6de de I'invention peut etre utilis6e dans des Emulsions que I'on peut 
administrer par voie enterale ou parent6rale, par exemple dans la fabrication des emulsions d6crites par la 
Demanderesse dans ses brevets francais 87.10407 et 87.10405. 

Le procede de I'invention consiste a purifier une huile d'olive r6pondant e la definition de la Pharmacopee 
Europeenne en trois etapes : 
15 - Neutralisation par une solution aqueuse saturee de carbonate alcalin (disodique ou dipotassique) equivalent 
a deux a 10 fois le poids d'acide oleique calcuie apres dosage, pr6f6rentiellement 2 a 3 fois. 
Cette operation est realisee sous atmosphere inerte a une temperature comprise en 20 et 80° C, 
preferentieilement 40 a 50" C, sous agitation. 

Apres decantation et separation de la phase aqueuse, l'huile est Iav6e a Teau distil!6e jusqu'a neutralite 
20 complete. 

- Decoloration : apres sechage, on ajoute a l'huile neutralisee, maintenue sous azote a une temperature 
comprise entre 20 et 80° C (preferentieilement 50 a 60° C), de 1 a 10% en poids de terre d6colorante 
(preferentieilement 5 a 8 <Vo), pendant 30 a 40 minutes, sous agitation lente (100 a 500 r.p.m.). 

- D6sodorisation dans le cas ou cette operation s'av6re n6cessaire. Cette operation est r6alis6e a basse 
25 temperature: 

<190°C sous un vide pousse (10^ 3 Torr. environ). 
L'exemple suivant illustre I'invention : on neutralise l'huile d'olive repondant a la definition de la 

Pharmacopee Europeenne a 45° C par une solution aqueuse satur6e de carbonate disodique equivalent a 2,5 

fois le poids d'acide oleique. Puis on lave Phuile a I'eau distiliee 2 fois. On la s£che. On la decolore par addition 
30 de 6 o/o en poids de terre decolorante pendant 35 mn a 60° C sous azote. On la d6sodorise pendant 60 mn, a 

180°C, a la vapeur, sous un vide de 10 -3 Torr. 
Dans le tableau I sont presentees les caracteristiques comparatives de deux huiles d'olive, Tune r6pondant 

a la definition de la Pharmacopee Europ6enne, I'autre purifi6e selon le proc6d6 de I'invention de l'exemple. 

L'huile d'olive obtenue selon le procede de I'invention est caract6ris6e par une tr6s faible acldlte libra, un tr6s 
35 faible indice de peroxyde et une absence quasi totale de pigments (carotenoi'des xanthophylles et 

chlorophylles). 
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Revendications 






50 



1. Proc6d6 de purification de I'huile d'olive, procede caracteris6 en ce que Ton purifie une huile d'olive, 
par exemple une huile d'olive telle que definie a la Pharmacopee Europeenne de la maniere suivante : 

on neutralise I'huile de depart par une solution aqueuse saturee de carbonate alcalin, la solution etant en 
quantity equivalente a deux a dix fois le poids d'acide oteique calcute apr^s dosage, puis, apres 
dfecantation et separation de la phase aqueuse, on lave I'huile jusqu'a neutrality complete, puis, on 
decofore I'huile apres ('avoir sechee a I'aide de terre decolorante, sous atmosphere inerte. 

2. Procede selon la revendication 1, caract6rise par le fait que Ton d^sodorise I'huile obtenue a basse 
temperature. 

3. Proc6de selon la revendication 1 ou a revendication 2, caract6rise par le fait que I'on utilise le 
carbonate disodique. 

4. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise par le fait que I'on utilise une 
solution aqueus saturee de carbonate disodique en une quantite equivalente a deux a trois fois le poids 
d'acide oteique. 

5. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracteris6 par le fait que Ton utilise une 
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solution saturee de carbonate disodique n une quantite equivalents a deux f is et demi le poids d'acide 
oleique. 

6. Huile d'olive pure obtenue selon le procede decrit dans Tune quelconqu des rev ndications 1 a 5. 

7. Emulsion d'huile d'olive pure obtenue selon le procede decrit dans Tune quelconque des 
r vendications 1 a 5, destinee a I 'alimentation enteral ou parenteral . 

8. Emulsion pour I'alimentation enterale ou parenteral , caracterisee par I fait qu'elle contient, parmi 
ses constituants, de Thuile d'olive purifiee selon le procede decrit dans Tune quelconque des 
revendications 1 a 5. 
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